<§> mt ci a G01N 23/227 

® BUNDESREPUBLIK D E UTS CH LAND 



DEUTSCHES 



® 
® 




PATENTAMT 



Offenlegungsschrift 26 48 466 



Aktenzeichen: 

Anmeldetag: 

Offenlegungstag: 



P26 48 466.2 

26. 10. 76 

27. 4.78 



< 

CO 

8 

U4 

Q 



Unionsprioritat: 



Bezeichnung: Spektrometer fur niederenergetische Elektronen, insbesondere 

Auger-Efektronen 



Anmelder: 



Erfinder: 



Hahn-Meitner-lnstitut fur Kemforschung Berlin GmbH, 1000 Berlin 



Stolterfoht, Nikolaus, Dr., 1000 Berlin 



CD 

3 

CO 
CM 

UJ 

Q 9 4.78 809 817/542 7/70 



BNSDOCID: <DE 2648466A1 J ^> 



2648466 



Patentanspriiche 



Spektrometer flir niederenergetische Elektronen, insbe- 
sondere Auger-Elektronen, mit einem elektrostatischen 
45 -Spektrometer, in dera die zu analysierenden Elektronen 
in einem homogenen elektrischen Eeld umgelenkt und einer 
Elektronennachweiseinrichtung zugefiihrt werden, daduroh 
gekennzeichnet, dafl dem 45°-Spektrometer ein als lang- 
brennweitige, schwach f okussierende Linse (2) ausgebil- 
detes Elektronenabbrerassystem vorgesohaltet ist. 

Spektrometer naoh Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi die langbrennweitige Linse (2) im Eintrittskolliraator 
des 45 -Spektrometers (3) vorgesehen bzw. eingebaut ist, so 
dafi die aus der langbrennweitigen Linse austretenden Elek- 
tronen unter 45° in das homogene elektrisohe Peld des 45°- 
Spektrometers eintreten. 

Spektrometer naoh Anspruoh 1 oder 2, dadurch gekennzeich- 
net, dafi die langbrennweitige Linse (2) einen Eintritts- 
ring (6) und einen Austrittsring (7) als Halterung von 
mehreren, fur die Elektronen hochtransparenten Metall- 
netzen (8,9) aufweist. 

Spektrometer naoh Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dafi 
zwei parallele, hochtransparente Metallnetze (8,9), zwi- 
schen denen eine einstellbare Abbremsspannung anlegbar 
ist, an dem Eintritts- und dem Austrittsring (6,7) ge- 
halterfc sind . 

Spektrometer nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 in dera 45°-Spektrometer (3) zwi- 
schen dem Austrittsschlitz (14), durch den die Elektronen 
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aus dem homogenen elektrischen Feld austreten, und der Elek- 
tronennachweiseinrichtung eine Elektronen-Nachbeschleuni- 
gungsstrecke (4) vorgesehen 1st. 
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Spektrometer fur niederenergetische Elektronen, 
insbesondere Auger-Elektronen 



Die Erfindung betrifft ein Spektrometer fur nieder- 
energetische Elektronen, insbesondere Auger-Elektronen, mit 
einem elektrostatischen 45°-Spektrometer , in dem die hin- 
sichtlich ihrer Energie zu analysierenden Elektronen in einem 
homogenen elektrischen Feld umgelenkt und einer Elektronen- 
nachweiseinrichtung zugeflihrt werden. In diesem Spektrometer, 
in dem niederenergetische Elektronen im Hochvakuum spektro- 
skopiert werden, sollen vor allem Auger-Elektronen im Ener- 
giebereich von 5 eV bis 5000 eV mit hohem Auf losungsvermo- ' 
gen nachgewiesen werden, so dafl das Spektrometer nach der 
Erfindung auch als Auger- Spektrometer bezeichnet werden kann, 
obwohl seine Anwendung nicht auf Auger-Elektronen beschrankt 
ist. 

Die physikalische Grundlage der Auger-Elektronen- 
spektroskopie besteht darin, dafl durch einen Atoms to 3 ein 
Atom in seiner inneren Schale ionisiert wird. Die Folge ist, 
dafl eine Zustandsanderung der Elektronenhlille entsteht, weil 
auf bestimmte Weise Elektronen "herausgeworf en" werden (Auger- 
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Effekt). Dies laflt RUckschlusse auf die veranderte Atomstruk- 
tur zu • 

So kann man z.B. in einem Auger-Elektronen-Spektrum 
einer chemischen Verbindung nicht nur die verschiedenen Ele- 
mente nachweisen, sondern auch unterscheiden, ob sie einfach 
oder mehrfach gebunden in dieser Verbindung vorliegen. 

Die Moglichkeiten der Auger-Elektronenspektroskopie 
eroffnen deshalb in vielen Forschungsbereichen neue Perspek- 
tiven und ermoglichen der Industrie die Ermittlung von sicher 
verif izierten Daten fur ihre produktionstechnischen Arbeiten. 
Die Auger-Elektronenspektroskopie ist an sich bekannt und 
hat bereits eine weite Verbreitung gefunden, zumal es mit 
dieser Spektroskopie u.a. moglich ist, Elemente auch in ge- 
ringsten Spuren nachzuweisen und ihre elektronische Struktur 
zu analysieren. 

Ein bekanntes Spektrometer , das sich im Prinzip fur 
die Analyse niederenergetischer Elektronen eignet, ist das 
elektrostatische 45°-Spektrometer , wie es beispielsweise in 
der Zeitschrift "The Review of Scientific Instruments", Band 
26, Nr. 9, September 1955, Seiten 850 bis 854, beschrieben 
ist. Die Energie analyse der Elektronen erfolgt bei diesem 
45°-Spektrometer in einem homogenen elektrischen Feld, das 
durch parallele, ebene Platten erzeugt wird. Die Elektronen 
treten unter einem Winkel von etwa 45° durch einen Eintritts- 
schlitz in der einen dieser beiden Platten in das elektro- 
statische Feld ein, durchlaufen dort je nach ihrer Energie 
eine mehr oder weniger steile Parabelbahn und treten eben- 
falls unter einem V/inkel von etwa 45° durch einen Austritts- 
schlitz in der gleichen Platte aus dem homogenen elektro- 
statischen Feld aus und werden anschlieflend einer Elektronen- 
nachweiseinrichtung zugefiihrt. 
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Das vorstehend kurz erlauterte 45°-Parallelplatten- 
Spektrometer, wie es auch etwas ausfuhrlicher bezeichnet wird, 
ist zwar einf ach in seinem Aufbau und in seiner Funktions- 
weise, aber es besitzt nur ein raittleres bis gutes Auflosungs- 
vermogen, jedoch kein sehr gutes Auf losungsvermogen, d.h. es 
ist kein hochauf losendes Spektrometer, wie es in vielen Fallen 
benotigt wird. 

Es sind zwar auch hochauf lo send e Spektrometer ftir 
niederenergetische Elektronen bekannt und kommerziell erhalt- 
lich; diese hochauf losenden Spektrometer sind aber im allge- 
meinen sehr aufwendig. Beispielsweise verwendet man, urn 
Fokussierungen hoherer Ordnung in mehreren Ebenen zu errei- 
chen, oft elektrostatische Kugelspektrometer , aber deren Her- 
stellung und deren Einbau in Vakuumapparaturen ist aufwendig 
und bereitet im allgemeinen erhebliche Schwierigkeiten. 

Mit der Erfindung wird demgegenuber ein Spektrometer 
fiir niederenergetische Elektronen geschaffen, das bei re- 
lativ geringem Aufwand und bei verhaltnisraaBig kleinen Ab- 
messungen und kompakter Bauweise ein hohes Auf losungsvermogen 
und gleichzeitig eine gute Transmission fur die Elektronen 
besitzt. 

Dieses Spektrometer nach der Erfindung, das, wie ein- 
gangs erwahnt, ein 45°-Spektrometer aufweist, zeichnet sich 
erfindungsgemafl dadurch aus, daB dem 45°-Spektrometer ein 
als langbrennweitige , schwach f okussierende Linse ausgebil- 
detes Elektronenabbremssystem vorgeschaltet ist. 

Das Auf losungsvermogen wird in diesem Spektrometer 
dadurch ganz erheblich verbessert, dafi das bekannt e 45°-Spek- 
trometer in Kombination mit einem Abbremssystem fiir Elektro- 
nen versehen ist. Zwar ist die Abbremsung von Elektronen zur 
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Erhohung des Auf Ibsungsverraogens im Prinzip eine bekannte 
MaBnahme, die jedoch in der Regel Nachteile mit sioh bringt; 
denn im allgeraeinen sind mit der Abbremsung Intensitatsver- 
luste der Elektronen und Variationen der Spektrometertrans- 
mission mit der Elektronenenergie verbunden. GeraaB der Er- 
findung ist es aber dadurch, daB als Abbremssystem eine lang- 
brennweitige , schwach f okussierende Linse verwendet wird , 
gelungen, Intensitatsverluste und Transmissionsvariaticmen 
weitgehend auszuschalten. "Langbrennweilig" bedeutet hier, 
daB die Brennweite groB im Verhaltnis zur Laufstrecke der 
Elektronen zwischen der Probe und dem Eintrittssohlitz in 
das 45°-Spektrometer ist. 

Die langbrennweitige Linse kann im Eintrittskollimator des 
45°-Spektroraeters vorgesehen bzw. eingebaut sein, so daB die 
aus der langbrennweitigen Linse austretenden Elektronen 
unter 45° in das homogene elektrische Feld des 45°-Spektro- 
meters eintreten. 

Diese Linse kann einen Eintrittsring und einen Austritts- 
ring als Halterung von mehreren fur die Elektronen hoch- 
transparente Metallnetze aufweisen. Ausgezeichnete Ergebnisse 
werden schon erzielt, wenn ein Eintritts- und ein Austritts- 
ring zur Halterung von zwei parallelen, hochtransparenten 
Metallnetzen vorgesehen sind, zwischen denen eine einstell- 
bare Abbremsspannung anlegbar ist. Die Netze liegen d.abei 
bevorzugt mit dem groBten Teil ihrer Flache in Hdhe oder vor 
der Eintrittsstirnflache des Eintrittsrings und in Hohe oder 
hinter der Austrittsstirnf lache des Austrittsrings . 

Die langbrennweitige Linse ist schwaoh f okussierend , und ihre 
Wirkung reicht aus, urn Intensitatsverluste bei der Abbremsung 
der Elektronen zu verhindern. Mit dem erf indungsgemaflen 
Spektrometer ist es gelungen, die Elektronen auf 1/100 ihrer 
Energie abzubremsen. Dabei wurde ein Auf losungsvermogen bis 
zu 2 x 10"^* erreicht. Andererseits verhindert die groBe 
Brennweite der Linse, daB Elektronen einer bestimmten Energie 
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bevorzugt fokussiert werden. Dadurch ergibt sioh eine prak- 
tisdh konstante Transmission fur die Elektronen in einem 
welten Energiebereioh, der beispielsweise etwa 200 bis 
2000 eV betragt. Bei alledem ist die Linse klein und kann 
in kleinen Spektrometernasen verwendet werden; das Spektro- 
meter kann nahe an die Probe herangebracht werden; der von 
der Linse erfaflte Raurawinkel ist sorait relativ groG und man 
erhalt eine hohe Erapf indlichkeit . 

Die konstante Elektronenemission hat den Vorteil, dafi ge- 
messene Augerelektronenintensitaten direkt Auf schluB iiber 
die Konzentration der in der Probe enthaltenen Freradatome 
geben; eine nachtragliche Korrektur der gemessenen Intensita- 
ten ist somit nicht notig. 

Im einzelnen ermoglicht es das erf indungsgemaBe Spektroraeter , 
bei konstanter Elektronentransmission im Energiebereioh von 
0 bis 5000 eV eine Energieauf losung von etwa 0,1 io zu er- 
reichen. Die Elektronentransmission betragt dabei 20 jS. 
Reicht bei bestimmten Anwendungsf alien ein geringeres Auf- 
losungsvermogen, z.B. von 3 aus, dann kann man durch eine 
andere Einstellung der Abbremsspannung eine Elektronentrans- 
mission von z.B. bis 80?£ erreichen. 

Das erf indungsgemaBe Spektrometer ist insbesondere auf fol- 
genden Gebieten mit Vorteil anwendbar: 

1. Festkorperphysik (Materialf orschung) : Elementenanalyse 

an Festkorperoberflaohen, z.B. Analyse von Legierungen sowie 
von Verunreinigungen in FestkcJrperoberf lachen. Ermittlung 
der Tiefenprof ile und Oberflachenstrukturen in Festkorpern, 
z.B. Ermittlung von Halbleiterdotierungen und von Diffusions- 
tief en. 

2. Aerosolphysik (Umweltschutz) : Elemente- und Verbindungs- 
analyse in Aerosolen, z.B. Analyse der Zusamraensetzung von 
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Abgasen. 

3. Molekiilphysik und -chemie (cheraische Analyse): Ver- 
bindungsanalyse , z.B. Analyse der Veranderungen von Kata- 
lysatoroberf lachen. Identif izierung von Molekiilen, z.B. 
analytisohe Bestimmung der Zusammensetzung von Proteinen. 

4* Strahlenbiologie (Medizin): Ermittlung von Emissions- 
querschnitten fiir Sekundarelektronen in den Geweben, z.B. 
Erraittlung von Energiedispositionen in Geweben. 

5 c Grundlagenf orschung: Sekundar-Elektronen-Spektroskopie 
in Ion-Atora-Stofiprozessen, wie z.B. die Untersuchung von 
Atomstrukturen und von dynamischen Anregungsprozessen. 

Die Erfindung wird nachstehend anhand eines in den Pig. 

1 und 2 der Zeichnung im Prinzip dargestellten, besonders be- 

vorzugten Ausf iihrungsbeispiels naher erlautert; es zeigen: 

Pig. 1 einen Schnitt durch eine Ausf uhrungsf orm eines er- 
f indungsgemaBen Spektrometers ; und 

Fig. 2 eine Teilschnittansicht , die den Bereioh Z in Pig. 1 
in vergroflertem MaBstab und mit naheren Einzelheiten 
v/iedergibt . 

Das Spektrometer fiir die niederenergetischen Elektronen, 
insbesondere fiir Auger-Elektronen, die aus einer Probe 1 
austreten, weist zunachst eine allgemein mit 2 bezeichnete 
langbrennweitige, schwach f okussierende Linse fiir die Elek- 
tronen auf , der ein 45°-Parallelplatten-Spektrometer nach- 
geordnet ist, das insgesamt mit 3 bezeichneb 1st. Daran 
schliefit sich eine Streuelektronen zurliokhaltendes und somit 
diskriminierende Elektronen-Nachbeschleunigungsstrecke 4 
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an, an deren austrittsseitigem Ende eine Elektronennach- 
weiseinrichtung, z.B. ein Elektronenvervielf acher , vorgese- 
hen ist. In der Zeiohnung ist die Elektronennachweisein- 
richtung selbst nicht dargestellt, sondern nur deren Ge- 
hause 5. Selbstverstandlich ist das Spektronieter so gebaut, 
dafi die Elektronenbahnen ira Hochvakuura verlaufen, wie das 
bei solchen Elektronenspektrometern ublich ist, so dafi auf die 
diesbezuglichen konstruktiven Maflnahmen nicht naher einge- 
gangen zu werden braucht. 

Die langbrennweitige , schwach f okussierende Linse 2 besitzt 
einen Eintrittsring 6 als Halterung fur ein Metallnetz 8 
und einen Austrittsring 7 als Halterung fur ein Metallnetz 9. 
Die Metallnetze 8 und 9 verlaufen wie die Ringe 6 und 7 zu- 
einander parallel. Die Metallnetze 8 und 9 sind fur die 
Elektronen hochtransparent ausgebildet. An die Ringe 6 und 
7 ist eine Abbremsspannung einlegbar. 

Vor der Linse 2 liegt ein sich konisoh zur Probe 1 verjiingen- 
der Eintrittsf okus 20 rait einer schlitzf ormigen Eintritts- 
blende 21, die die Aufgabe hat, den Eintrittsraurawinkel 
bei grofien Proben 1 zu begrenzen. 

Das 45°~Parallelplatten-Spektrometer 3 weist eine erste 
Metallplatte 10 una eine zweite Metallplatte 11 auf, die 
sich in einem vorbestimraten Abstand befinden, und zwischen 
denen ein horaogenes, elektrostatisches Peld erzeugt wird . 
Weiterhin kbnnen zwischen diesen beiden Metallplatten 10 
und 11 noch Randstorungen des homogenen Peldes zwischen den 
Metallplatten 10 und 11 behebende Aquipotentialbleche 12 
vorgesehen sein, die den Raum zwischen den Metallplatten 10 
und 11 im wesentlichen freilassen. In der ersten Metallplat- 
te 10 befindet sich ein rechteckiger Eintrittsschlitz 13, 
der zusammen mit dem gesamten 45°-Parallelplatten-Spektro- 
meter so angeordnet ist, dafl die aus der langbrennweitigen 
Linse 2 austretenden Elektronen unter 45° in das homogene 
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elektrische Eeld des 45°-Parallelplatten-Spektrometers 3 
eintreten. Weiterhin besitzt die erste Metallplatte 10 
einen rechteckigen Austrittsschlitz 14, durch den die 
Elektronen unter einem Winkel von 45° zu Metallplatte 10 in 
die irachbeschleunigungsstrecke 4 eintreten. 

Die Nachbeschleunigungsstrecke 4 weist eine Reihe von zu- 
einander parallelen Metallnetzen 15, 16 und 17 auf (siehe 
insbesondere auch Fig. 2), an die entsprechende Nachbe- 
schleunigungsspannungen angelegt werden. Die Nachbeschleu- 
nigung diskrminiert Streuelektronen , raacht also die rausch- 
arnie Aufnahrae von Spektren moglich. Dabei ist an das Hetz 
17 ein negatives Potential gelegt, das die Streuelektronen 
zurlickhalt. An die Nachbeschleunigungsstrecke 4 schlieSt 
sich, wie bereits erwahnt, die Elektronennachweiseinrichtung, 
die sich ini Gehause 5 befindet, an. 

Die Wirkungsweise des vorstehend beschriebenen Spektrometers 
ist wie folgt: 

Die Auger-Elektronen treten aus der Probe 1 durch die Linse 
2 in das Spektrometer 3 ein. 



In der Linse 2 v/erden die Elektronen zv/ischen den Metall- 
netzen 8, 9 urn einen einstellbaren Energiebetrag abgebremst 
und treten unter 45° durch den Eintrittsschlitz 13 in das 
homogene elektrische Peld zwischen den Metallplatten 10,11 
ein. Dort durchlaufen sie je nach ihrer Energie eine mehr 
oder weniger steile Parabelbahn. Diejenigen Elektronen, 
die durch den Austrittsschlitz 14 hindurchgelangen, werden 
in der Nachbeschleunigungsstrecke 4 nachbeschleunigt , und 
die Menge bzw. der Strom dieser Elektronen wird in der im 
Gehause 5 befindlichen Elektronennachweiseinrichtung gemessen. 
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liber eine Zahlelektronik mit Ver starker, Irapulsf orroer 
und Diskriminator kann die Information liber die Anzahl 
der naohgewiesenen Elektronen beispielsweise in einen 
ProzeBrechner eingegeben werden, der duroh Veranderung der 
Abbrerasspannung das gesamte Energiespektrura aufnimmt, spei- 
chert und gegebenenf alls auf Abruf auf einem Sichtgerat 
darstellt. 

Der Energiebereich dieses Spektroraeters liegt bei 0 bis 
5000 eV, das Auf losungsverraogen betragt z.B. 0,1?£ bei 
einer Elektronentransmission von 20% , wenn die Elektronen 
geniigend abgebremst werden. Bei geringerer Abbremsung der 
Elektronen und einem entsprechend geringeren Auflosungsver- 
mbgen von 3% ergibt sich eine Elektronentransmission von 
80%. Der Spektrometerf aktor , d.h. das Verhaltnis der Ab- 
lenkspannung zur Elektronenenergie , betragt 0,6. 
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